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Prufungsantrag gem. 5 44 PatG ist gestellt 
@ Probenverteiler 

@ Die Erfindung beiieht sich auf einen Probenverteiler zur 
Quen/erteilung von axial einzufuhrenden flussigen Proben 
auf die Oberflache von Trennmedien. Insbesondere finden 
diese Probenverteiler ihre Anwendung in der FlOssigkeits- 
chromatographie mittels Trennsaulen oder polymeren bzw. 
keramischen Membranen. Bekannte Probenverteiler sind 
Siebe, Totvolumina oder Kanalanordnungen, die die FlOssig- 
keit in einer Ebene verteilen. 

Der erfindungsgemaRe Probenverteiler ist als Verteilerplatte 
1 ausgebildet, deren Oberseitenmitte die Funktion einer 
Prallplatte 6 hat und auf deren Oberseite 2 vermtttels eines 
gravierten Kanalsystems 4, 5 eine Vorverteilung der Proben- 
flussigkeit vorgenommen wird. Die Oberseite 2 ist mit der 
Unterseite 3 der Verteilerplatte 1 durch uber die Flache 
verteilte dunne Bohrungen 7 verbunden. Ein zweites gravier- 
^ tes Kanalsystem 8 auf der Unterseite 3 der Verteilerplatte 1 
bewirkt die endgultige Verteilung der Probenflussigkeit. 
Durch die Anordnung der Flussigkeitsverteilung in zwei 
^ Ebenen wird eine optimale Querverteilung uber die gesamte 
O Oberflache des Trennnr^ediums erreicht. so daB auch bei 
U> hohen Stromungsgeschwindigkeiten im Einlaftkanal die Aus- 
nutzung der Trennmedien ohne Kapazitatsverlust moglich 
^ ist. 
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Beschreibung 



Die Erfindung bezieht sich auf einen Probenverteiier 
zur Verteilung axial einzufuhrender flussiger Proben auf 
die einlaBseitige Oberflache eines Trennmediums. Der- 
artige Probenverteiier finden ihre Anwendung in der 
Flussigkeitschromaiographie mit gepackien Trennsau- 
len Oder polymeren Membranen. 

In der Flussigkeitschromatographie mil gepackten 
Trennsaulen trifft eine, im allgemeinen unter hohem 
Druck stehende Flussigkeit auf die Eintrittsoberflache 
der Trennsaule, wobei die Trennsaulenoberflache we- 
sentlich groBer als der Strahlquerschnitt der Flussigkeit 
isi. Es isi daher notwendig, die eingefuhrte Probe mog- 
lichst gleichmaBig uber die Oberflache zu verteilen. urn 
die in der Probe enthaltenen Besiandieile wirksam tren- 
nen zu konnen. Eine gleichgelagerte Problematik em- 
sieht, wenn anstatt der gepackten Trennsaulen polyme- 
re Membranen verwendet werden. 

Um eine in ein Trennsystem in axialer Richtung ein- 
zufuhrende Probe quer zu verteilen. sind mehrere Mog- 
lichkeiten bekannt. Um eine Gleichverteilung zu errei- 
chen, werden als Verieilerplatten Filter. Friiten oder 
Siebe der EinlaBoberflache der Trennsaule vorgeschal- 
tet. Man kann der Probe ein ausreichend groBes Volu- 
men, auch als Totvolumen bezeichnet, zur Verfugung 
stellen oder man kann die Probe radial einfuhren, was 
wiederum ein ausreichend groBes Totvolumen voraus- 
setzt und zusatzlich einen nicht mit der Eluentenzufuh- 
rung identischen Zugang erfordert 

Ein weiiere Trennsaule ist in der US-PS 47 97 207 
beschrieben. Die unter hohem Druck stehende Proben- 
flussigkeit wird uber Kanale auf die Oberflache einer 
porosen Sinterplatte verteilt, die gleichzeitig den Ab- 
schlufl der Trennsaule bildet. Die Kanale sind durch eine 
radiale Anordnung von Nuien auf der Unterseiie eines 
AbschluBelemenies gebildet. Die axial eintretende Pro- 
benflussigkeit wird mittels der Kanale auf der nachfol- 
genden Sinterplatte verteill, die wiederum die Feinquer- 
verteilung der Flussigkeit auf der Trennsaulenoberfla- 
che vornimmt. 

Als nachteilig bei den aufgezahlten Moglichkeiten der 
Probenquerverteilung ist anzusehen, dafl die vorhande- 
nen groBen Totvoiumina AnIaB zu asymmeirischen Elu- 
tionsprofilen geben. Es wird folglich die Trennscharfe 
der Saule vermindert. Bei den axial eingespulten Proben 
ohne Verteilkanale tritt die Probe mittig durch die Ver- 
teilerplatte hindurch und dringt einige Millimeter tief in 
das Saulenbett ein. bevor uberhaupi eine meist kegel- 
formig ausgebildete Querverteilung einsetzt. Dies be- 
wirkt ebenso eine Herabsetzung der Saulentrennschar- 
fe. die insbesondere bei groBer Strdmungsgeschwindig- 
keii durch die groBer werdende Eindringtiefe immer 
weiter abnimmt NaiurgemaB versiarken sich sowohl 
die Trennscharfenverminderung wie auch der Kapazi- 
tatsverlust mit zunehmender Verkurzung des eingesetz- 
ten Trennkorpers und mit steigender Stromungsge- 
schwindigkeit des Elutionsmitiels. 

Der Erfindung liegi von daher die Aufgabe zugrunde, 
einen Probenverteiier zu entwickein, der eine optimale 
Querverteilung Ober eine Oberflache bewirkt und der 
auch bei der Anwendung hoher Stromungsgeschwindig- 
keiten die Ausnutzung der Trennmedien ohne Kapazi- 
tatsverlusi eriaubt, so daB eine maximale Trennscharfe 
der Trennsaule oder Membran erreicht wird. 

Die Losung dieser Aufgabe ergibt sich aus den kenn- 
zeichnenden Merkmalen des Anspruches 1. 

Der Probenverteiier ist als eine Verieilerplatte aus 



einem chemisch inerten Material ausgebildet, die keinen 
mittigen DurchlaB aufweist, so daB die von der Proberi- 
flussigkeit angestromte Mitte der Oberseite der Veriei- 
lerplatte die Aufgabe einer Prallplatte erfullt Die Ver- 

5 teilerplatte enthalt sowohl auf der Oberseite als auch 
auf der Unterseite ein System von eingravierten Kana- 
len. die durch Bohrungen geringeren Durchmessers. die 
uber die Flache der Verteilerplatte verteilt sind. mitein- 
ander verbunden sind. Die i.a. unter hohem Druck ste- 

10 hende Probenflussigkeit trifft auf die als Prallplatte aus- 
gebildete Mitle der Oberseite und wird durch das erste 
Kanalsystem in der ersien Ebene vorverieilt Durch die 
Bohrungen tritt die Flussigkeit zur Unterseite durch und 
wird dort durch das zweite Kanalsystem in der zweiten 

15 Ebene feinverteilt Dadurch, dafl die Flussigkeitsvertei- 
lung in zwei Ebenen statifindei. wird eine besonders 
gleichmaBige und damit optimale Querverteilung der 
Flussigkeit iiber die Oberflache des Trennmediums er- 
reicht 

20 Als besonders vorteilhaft wird weiterhin herausge- 
stellt. daB das zur Verteilung bendtigte Totvolumen sehr 
gering ist. 

Dieses Totvolumen wird ausschlieBlich bedingt durch 
die Tiefe der Kanale und das Volumen der Bohrungen. 
25 Durch die optimale Querverteilung wird schon die un- 
mittelbar an die Verteilerplatte angrenzende Oberfla- 
che des Trennmediums ausgenutzL Wegen der fehlen- 
den mittigen Durchtrittsoffnung (Prallplatteneffekt) 
konnen trotz hoher Stromungsgeschwindigkeiten auch 
30 in kurzenTrennkorpern optimale Querverteilungen und 
somit optimale Trennscharfen bewirkt werden. Dies 
kann nur erzielt werden. wenn die beschriebene Vertei- 
lung auf zwei Ebenen erfolgt. Bei einer Verteilungsebe- 
ne kann allenfalls bei Verhindern des mittigen Durch- 
35 trittes ein negatives Kegelprofil erreicht werden. 

Die erfindungsgemaBen Probenverteiier konnen in 
alien chromaiographischen Trennsaulen verschieden- 
sier Durchmesser eingesetzt werden. wobei die Anwen- 
dung von einer analytischen bis zu einer prozeBchroma- 
40 tographischen Trennung reicht. Sie finden weiter An- 
wendung bei alien Verieilungsaufgaben von Flussigkei- 
ten. wobei die Verteilung durch Membranen aus poly- 
meren, keramischen oder anderen Werkstoffen erfolgt 
Unter Membranen sind hier auch Scheiben. Flatten oder 
45 Folien zu verstehen, die ebenso zur Trennung eingesetzt 
werden. Die Wirkungsweise dieser Membranen oder 
Flatten muD nur eine unmittelbare Querverteilung der 
zu analysierenden Probe iiber die gesamte Oberflache 
verlangen. Die erfindungsgemaBen Probenverteiier be- 
so wirken uberdies eine optimale Ausnutzung der Kapazi- 
tat des Trennmittels. 

Weitere vorteilhafte Ausgestaltungen der Erfindung 
ergeben sich aus den Unteranspruchen. 

Die Erfindung ist nachfolgend anhand einer bevor- 
55 zugten Ausgestaltung des Probenverteilers in Form ei- 
ner Verteilerplatte naher beschrieben. Es zeigen: 
Fig. la die Oberseite der Verteilerplatte, 
Fig. 1 b einen Querschnitt der Verteilerplatte. 
Fig. tcdie Unterseite der Verteilerplatte, 
60 Fig. 2 einen Schnitt durch eine chromaiographischen 
Trennsaule mit zwei eingesetzten Verieilerplatten und 

Fig. 3 einen Schniti durch eine Membran-Trennstufe 
n^it zwei eingesetzten Verieilerplatten. 

Die Oberseite 2 der Verteilerplatte 1 gemaB Fig. la 
65 enthalt eine Vielzahl von konzentrischen KanUlen 4. die 
mit radialen Kanalen 5 ein gemeinsames Kanalsystem 
bilden. Die Mitte der Verteilerplatte 1 ist als Prallplatte 
6 ausgebildei, enthalt also keine Bohrungen. Eine Viel- 
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zahl von Bohrungen 7 verbinden die Oberseite 2 mit der 
Unterseite 3 der Verteilerplatte 1. 

Die in Fig lb dargestellte Unterseite 3 der Verteiler- 
platte 1 ist von radialen Kanalen 8 durchzogen. die in 
der Mitte der Platte beginnen und in den Bohrungen 7 5 
enden. Der Absiand der Bohrungen zur Mine der Ver- 
teilerplatte betragt ca. 2/3 des Radius. Ebenso wie auf 
der Oberseite 2 laufen die radialen Kanale 8 der Unter- 
seite 3 mittig zusammen. Die aufieren Rander sowohl 
der Oberseite 2 als auch der Unterseite 3 der Verteiler- 10 
platte 1 sind als Dichtungsflache 9 ausgebiidet. 

Der Querschnitt durch die Verteilerplatte 1 gemaB 
Fig. Ic mit der Oberseite 2 und der Unterseite 3 zeigt 
die radialen Nuten 5,8 und die diese verbindenden diin- 
nen Bohrungen 7. Die Verteilerplatte ist aus einem che- 15 
misch inerten Material gefenigt, wobei die Plattendicke 
moglichst klein gewahit wird. 

Fig. 2 zeigt den Einsatz von zwei Verteilerplatten 1, 1 ' 
gemaO Fig. 1 in einer Trennsaule 20 fiir die Flussigkeits- 
chromatographie. Die Trennsaule 20 umfaDt ein Trenn- 20 
saulenrohr 21, in dem sich das Trennsaulenbett 22 befin- 
det. Die Trennsaule 20 ist durch ein einlaBseitiges Ab- 
schluOelement 24 und ein auslaBseitiges AbschluBele- 
ment 26 abgeschlossen. Die AbschluBelemente 24 und 
26 sind mittig von einer EinlaBkapillare 27 bzw. einer 25 
AuslaBkapillare 28 durchzogen. Eine Verteilerplatte 1 
befindet sich vor der einlaBseitigen Oberflache des 
Trennsaulenbettes 22 und wird mittig mit der EinlaBka- 
pillare 27 angestromt AuslaOseitig schlieBl eine weitere 
Verteilerplatte 1' das Saulenbett 22 gegen das Ab- 30 
schluBelement 26 ab. In dieser Position wirkt die Vertei- 
lerplatte 1' revers, d. h. die breii austretende Front wird 
in optimal diinner Schichtdicke gesammelt, um sie — 
unvermischt rnit der nachfolgenden Front einer zweiten 
eluienen Komponente der Probe — der Ausgangskapil- 35 
lare 28 zuzufuhren, welche die Verbindung zum Detek- 
tionssystem bewirkt Dichiungen 29 und 30 dichten die 
Verteilerplatten 1 und V mit den jeweiligen Dichtfla- 
chen gegen das TrennsSulenrohr 21 ab. 

In Fig. 3 ist eine Membran-Trennstufe 40 dargcstellt, 40 
bei der die Fliissigkeit auf die Oberflache einer trennen- 
den Membran 45 verteilt wird. Die Membran-Trennstu- 
fe 40 besteht aus einem Eingangselement 41. welches 
mittig von einer EinlaBkapillaren 42 durchzogen isL Das 
Eingangselement 41 hat eine zylindrische Form und 45 
greift in ein Ausgangselement 47 mit U-fdrmigem Quer- 
schnitt derart ein, daB zwischen den Elementen 41. 47 
ein Stapel, bestehend aus einer einlaBseitigen Verteiler- 
platte 1, der Membran 45 und einer auslaBseitigen Ver- 
teilerplatte r, eingespannt ist. Die auslaOseitige Vertei- 50 
lerplalte 1' der Membran-Trennstufe fiihrt die austre- 
tende, in ihre Komponenten getrennte Probenfliissig- 
keit in optimaler Weise der AuslaBkapillaren 48 zu. Die 
Verteilerplatten 1 und Tsind miitels jeweiliger Dichtun- 
gen 44 abgedichtet 55 



21 Trennsaulenrohr 

22 Trennsaulenbett 
24 AbschluBelement 

26 AbschluBelement 

27 EinlaBkapillare 

28 AuslaBkapillare 

29 Dichtung 

30 Dichtung 

40 Membran-Trennstufe 

41 Eingangselement 

42 EinlaBkapillare 

44 Dichtung 

45 Membran 

47 Ausgangselement 

48 AuslaBkapillare 

Patentanspruche 

1. Probenverteiler zur Querverteilung von axial 
einzufuhrenden flussigen Proben auf die Oberfla- 
che von Trennmedien, dadurch gekennzeichnet, 
daB der Probenverteiler als eine Verteilerplatte (1) 
ausgebiidet ist, deren Mitte als Prallplatte (6) wirkt 
und deren Ober- und Unterseite (2, 3) mit Kanalen 
(4, 5, 8, 9) versehen sind, die durch iiber die Flache 
verteilte Bohrungen (7) miteinander verbunden 
sind. 

2. Probenverteiler nach Anspruch 1. dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Verteilerplatte (1) eine zylin- 
drische Form geringer Dicke aufweist 

3. Probenverteiler nach Anspruch 2. dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Kanale (4, 5, 8) und die Boh- 
rungen (7) ein moglichst geringcs Volumen aufwei- 
sen. 

4. Probenverteiler nach Anspruch 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB auf der Oberseite (2) der Vertei- 
lerplatte (1) ein Kanalsystem aus konzentrischen 
Ringkanalen (4) gebildet ist, die durch radiale Ka- 
nale (5) verbunden sind. 

5. Probenverteiler nach Anspruch 4, dadurch ge- 
kennzetchnet. daB die Unterseite (3) mit radialen 
Kanalen (8) versehen ist, in die die Bohrungen (7) 
munden und die in der Mitte zusammenlaufen. 

6. Probenverteiler nach einem oder mehreren der 
Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Verteilerplatte (1) auf jeder Seite eine auflere Dich- 
tungsflache (9) aufweist. 



Hierzu 3 Seite(n) Zeichnungen 



Bezugszeichenlistc 
l,r Verteilerplatte 

2 Oberseite der Verteilerplatte so 

3 Unterseite der Verteilerplatte 

4 Kanal auf der Oberseite 

5 Kanal auf der Oberseite 

6 Prallplatte 

7 Bohrung 65 

8 Kanal auf der Unterseite 

9 Dichtungsflache 
20 Trennsaule 
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